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De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het ■ 
afscheiden van koolvraterstof f en met rechte keten uit zware aardolie- 
fracties, welke in het gasolie-tra ject koken. Uit het Amerikaanse 
octrooischrif t no. 3 373 '103. is bekend, dat koolwaterstof f en met 
5 rechte keten kunnen worden afgescheiden uit aardolief racties, welke 

deze koolwaterstof fen gemengd met die met niet rechte keten bevatten, 
met behulp van een behandelingswi jze , welke de ' trappen van adsorptie, 
zuivering en descrp-tie onvat , die onder hoge temperaturen en drukken 
worden uitgevoerd.. 

10 De werkT7ijze volgens de uitvinding' heeft in het bijzonder 

betrekking op het afscheiden en winnen van hoogmoleculaire kool^ater- 
stoffen met rechte keten uit zware aardolief rac ties , zoals in het 
gebied van zware petroleum en gasolie kokende fracties. 
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De werkwijze volgens de uitvindaJp^, pmvat een adsorptietran 
bij een hoge temperatuur en superatmosferische driik uitgevoerd, waar- 
bij de verdanipte aardolief ractie in een adsorptiezone , welke een bed 
van een selectief moleculaire zeef -adsorptiemiddel van de type 5 % 
structuur bevat, in contact wordt gebracht, waardoor verzadiging van 
de porien van de moleculaire zeef met de in het bed geleide koolwater 
stoffen met rechte keten wordt verkregen en de adsorptietrap wordt 
beeindigd wanneer het adsorptievat een overmaat aan koolwaterstof fen 
met rechte keten van 0,5 tot 15 f 0 bevat; de adsorptietrap wordt ge- 
volgd door een drukaf latingstrap, waarbij de adsorptiedruk wordt 
verlaagd tot een waarde , welke niet onder de atmosf erische druk ligt, 
waarna het adsorptiemiddel in een zuiveringstrap in contact wordt ge- 
bracht met een uit koolwaterstof f en met rechte keten bestaand. zuive- 
ringsgas in de dampfase, ter verwijdering van aan het oppervlak ge- 
adsorbeerde en in de holle ruimten van het bed aanwezige koolwaterstof 
fen hieruit, terwijl na het beeindigen van de zuiveringstrap een 
weer onder druk brengen volgt, waardoor een hogere druk aan de adsorp- 
tiedruk in het adsorptievat wordt verkregen, een desorptietrap, 
waarbij de in de porien geadsorbeerde koolwaterstof fen met rechte 
keten in de dampfase worden gedesorbeerd welke koolwaterstof fen een 
moleculair gewicht hebben, dat kleiner is'dan het mo>sculair gewicht 
van de lichtste koolwaterstof met rechte keten van de geacLsorbeerde 
koolwaterstof f en, terwijl de desorptietrap wordt beeindigd, wanneer 
ongeveer ^0 tot 70 % van de in de porien geadsorbeerde koolwaterstof - 
fen met rechte keten uit de moleculaire zeef zijn gedesorbeerd, 
waarop een drukaf latingstrap volgt, waarin de druk tot de adsorptie- 
druk wordt verlaagd en de kringloop wordt. herhaald. 

De werkwijze volgens de uitvindirig is in het bijzonder ge- 
schikt voor het verwerken van hoogkokende aardoliefracties in de 
zware petroleum- en gasolie tra jecten, dat wil zeggen met kookpunten 
van I63 0 tot 354° C en welke koolwaterstof fen met 10 tot 20 kool- 
stofatomen in rechte keten bevatten in betrekkelijk belangrijke 
hoeveelheden van ongeveer 1 5 % of meer en in het bijzonder C 1 ^-C 2Q . 
koolwaterstof fen met rechte keten. 

De uitdrukking "aan het oppervlak geadsorbeerde koolwater- 
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stoffen" omvat alle adsorptie, welke niet plaatsvir.dt in de zeef- 
holten of kooien in het seoliet-kristal. Onder deze uitdrukking 
T;0 rden begrepen alle niet normale verbindingen, welke in de macro- 
porien van de zeef (de inter- kristallijne poriSn) en die welke aan 
het oppervlak geadsorbeerd zijn. 

De werkwijze volgens de uitvinding is bijzonder goed bruik- 
baar voor de productie van zeer zuivere normale alkanen met hoge 
opbrengsten, waarbij de productie daarvan efficient -en economisch is. 

De uitvinding verschaft een verbeterde werkwijze voor het 
behandelen van koolwaterstof f en, ■ waarbi j koolwaterstoffen met rechte 
keten en met een betrekkelijk hoog moleculair gewicht met commercieel 
aantrekkelijke opbrengsten uit mengsels van deze. koolwaterstof fen en " 
koolwaterstoffen met niet rechte keten worden verkregen en welke 
werkwijze in betrekkelijk korte. tijd kan worden uitgevoerd. 

Onder koolwaterstoffen "met rechte keten"- worden alle 
alifatische of acyclische koolwaterstoffen of koolwaterstoffen met 
open keten begrepen, welke geen zijdelingse vertakkingen hebben. 
Representative voorbeelden hiervan zijn normale alkanen en normale 
alkenen, mono- en polyalkenen en ook alkynen met rechte keten. 
Onder koolwaterstoffen met "niet rechte keten" worden aromatische en 
naftenieke koolwaterstoffen, isoalkanen, isoalkenen en* dergeli jke 
koolwaterstoffen gerekend. 

De werkwijze volgens de uitvinding kan uitgevoerd worden 
met ieder selectief adsorptiemiddel in vaste toestand, dat koolwater- 
25 stoffen met rechte keten selectief adsorbeert en dat nagenoeg geen 

koolwaterstoffen met niet rechte keten adsorbeert. De uitvinding kan 
bijzonder goed uitgevoerd worden met* een selectief -moleculaire-zeef - 
adsorptiemiddel, dat bestaat uit bepaalde natuurlijke of synthetische 
zeolieten of aluminiumsilicaten, zoals bijvoorbeeld een calciumalu- 
miniumsilicaat, dat de eigenschappen van een moleculaire zeef heeft, 
dat wil zeggen stof , welke opgebouwd is uit poreuze kristallen, 
77aarin de poriSn van de kristallen moleculaire afmetingen en nage- 
noeg gelijke grootte hebben. In -het algemeen kunnen zeolieten om- 
schreven worden als waterhoudende aluminiumsilicaten met de algemene 
35 • f ormule 
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(R,R^ r )0.A1 2 0,, RSi0 2 . mH 2 0 

-araarir. R een aardalkalime taal zoals calcium, strontium of barium of 
zelfs sagnesium kan zijn en waarin R ! een alkalime taal , zoals natri 
kalium of lithium is. In het algemeen behouden deze stoffen, wannee 
zij ter verwi jdering van nagenoeg alle water eruit, gedehydrateerd 
worden, nun kristallijne structuur en zij zijn bijzonder geschikt als 
selectieve adsorptiemiddelen. 

Een bijzonder goed adsorptiemiddel in vaste vorm voor 
koolwaterstof fen met rechte keten is een calcium-aluminiumsilicaat , 
blijkbaar feitelijk een natriumcalcium-alximiniumsilicaat , dat door 
Linde Company onder de benaming Linde Moleculaifr Sieve Type 5A of 
5A-45 in de handel wordt gebracht. De kristallen van dit speciale 
calcium-aluminiumsilicaat hebben een poriengrootte of opening van 
ongeveer 5 2. Deze poriengrootte is zodanig, dat koolv/aterstof f en met 
rechte keten, zoals normale alkanen en normale alkenen ingelaten 
Borden, tervrijl koolwaterstof f en met niet rechte keten, dat zijn 
naftenieke, aromatische, isoalkaan en isoalkeen koolv/aterstof f en ge- 
v?eerd vrorden, Dit speciale selectieve adsorptiemiddel is in verschil- 
lende afmetingen, zoals in de vorm van persstukjes met een doorsnede 
van 3»2 of 1,6 mm, of als een fijn verdeeld poeder met sen deeltjes- 
grootte van 0,5 tot 5,0 micron verkri jgbaar . In het algemeen kan het 
selectieve adsorptiemiddel, dat bij de vrerkv/ijze volgens de uitvinding 
wordt gebruikt, elke geschikte vorm of gedaante hebben; het kan kor- 
relvormig, bolvormig of microbolvormig zijn. 

De werkwijze volgens de uitvinding moet in de dampfase en 
onder in hoofdzaak isotherme omstandigheden vorden uitgevoerd. 
De keuze van de speciale behandelingsomstandigheden , wordt bepaald 
door de aard van de naar de adsorptieinrichting gevoerde stroom, de 
grenzen, waartussen het aantal koolstof atomen in de aangevoerde 
stroom en in de stroom van het gewenste product ligt en tevens van 
de verdeling van het aantal koolstof atomen (relatieve hoeveelheden 
van elk aantal koolstof atomen) binnen. deze grenzen, het gehalte aan 
koolTraterstof met rechte keten in de voedingsstroom en het gehalte 
van alkeen-, zwavel-, stikstof- en aromatische verbindingen in deze 
stroom. In het algemeen moet de voedingsstroom betrekkelijk arm- zijn 
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aan alkenen, zwavel- stikstof- en aromatische verbindingen en de 
hoeveelheid van deze verontreinigingen kan gemakkelijk verainderd 
worden tot binnen aanvaardbare .igrenzen of deze verbindingen kunnen 
gemakkelijk verwijderd worden volgens in de techniek bekende werk- 
5 wijzen, zoals bi jvoorbeeld milde hydrogenisering, gepaard met mild 

katalytisch refornieren. Bovendien moet de voe dings stroom be trekkelijk 
vrij zijn van de koolwaterstof f en met een laag moleculair gewicht, 
zoals de ongeveer C 1 tot 0^ koolwaterstof f en, oiadat deze lichte kool- 
waterstof fen het terugwinnen van het de sorberende medium bemoeilijken. 
10 De uitvinding wordt aan de hand van een tekening van een 

uitvosringsvora toegelicht. Deze tekening geeft een verwerkingsschema 
volgens deze uitvoeringsvomi weer. 

In de tekening wordt een mengsel van betrekkelijk hoog- 
moleculaire koolwaterstof f en met rechte keten en met niet rechte keten 
15 in de dampfase door de leidingen 10 en 12 naar de onderkant van een 

adsorptievat 14 geleid, dat op hoge temperatuur en superatmosf erische 
druk 7/ordt gehouden en dat een bed bevat van synthetisch calcium-: 
natrium-aluminiumsilicaat met 5 X structuur, zoals een Linde 5A-45 
zeef. In het adsorptievat 14 worden de componenten met rechte keten 
20 uit het voedingsmengsel geadsorbeerd door het selectieve adsorptie- 

middel. Uit de uitlaat van het vat H wordt door de Riding 16 een 
behandeld uitlopend mengsel, dat nu een aanmerkelijk verminderde 
hoeveelheid koolwaterstof fen met rechte keten bevat, opgevangen 
evenals desorberend medium, dat aanwezig is in de zeef-kooien uit 
25 een vroegere desorptie, waarna.de uitlopende massa geleid vrordt naar 

een f ractioneringstoe stel 18, waaruit een stroom van koolwaterstof f en 
met niet rechte keten afgevoerd wordt door een leiding 21 , welke 
stroomproducten gevoerd kuhn en worden haar een opslagvat, dat niet 
in de tekening is aangegeven, om gebruikt te worden als brandstof en 
30 een terug in te voeren desorberende stroom door de leiding 19 > welke 

stroom teruggeleid kan worden naar de voedingsleiding voor de desorp- 
tie 40 door de leiding 23. Het desorberende medium, dat in de uit het 
adsorptievat stromende massa aanwezig is, wordt .verkregen uit de 
voorgaande kringloop, waarbij tijdens de desorptie, een deel van het 
35. .desorberende medium geadsorbeerd is door de zeefporien, waaruit de 
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hoger moleculaire component en me t rechte keten verwijderd zijn. 

Na af loop van de adsorptietrap , welke hierna uitvoerig 
zal v;ordsn beschreven, wordt de aanvoer in de leiding 10 naar het 
adsorptievat 1 4 onderbroken. In de drukaf latinos trap wordt de druk 

5 in net vat 14A afgelaten via de leidingen 26, 27 en 28 en het ver- 

zamelvat 54 > dat op ongeveer atmosf erische druk wordt gehouden. 
^ r anneer het vat 14A de gewenste lage druk heeft bij de drukaf latings- 
trap, wordt begonnen met de zuiveringstrap. Bij de zuiveringstrap 
wordt een gasstroorn ala voeding voor het desorberen, aanwezig in de 

1 0 leidingen 40, 42 en 44 tegen de stroomrichting van de voedingsstroom 

1 0 in naar vat 1 4A geleid en uit de zuiveringsinrichting koniende 
stroom wordt daaruit weggevoerd door de leidingen 26, 27 en 28 en 
geleid naar het verzamelvat van gezuiverde producten 54, Aan het 
einde van de zuiveringstrap wordt begonnen met de trap van het weer 

15 onder druk brengen. 

Bij het weer onder druk brengen wordt de stroom van het 
desorberende gas in het vat 1 4A door de leiding 44 weer voortgezet 
om de druk in het vat tot de gewenste desorptiedruk te laten oplopen, 
Wanneer deze gekozen desorptiedruk in vat 1 4A bereikt is, begint 

20 de desorptietrap. 

3ij de desorptietrap wordt het desoroerende medium im damp- 
vormige toestand via de leidingen 40, 42 en 43 in het adsorptievat 
14B t dat de koolwaterstof componenten met rechte keten, welke aan het 
selectieve adsorberende mid del zijn geadsorbeerd , geleid. Ook hier 

2 5 is de stroomrichting van het desorberende gas tegengesteld aan de 

stroomrichting van de aanvoer naar de also rp tie trap . 

De desorptiestroom in tegenstroomrichting (dat wil zeggen 
tegengesteld aan de stroom in het vat gedurende adsorptie) is zeer 
gewenst om bij te dragen tot het verdrijven van geadsorbeerde kool- 

30 waterstoff en met rechte keten uit het selectieve adsorptiemiddel . 

De van het desorberen afkomstige stroom wordt aan het vat 
14B onttrokken door de leiding 36 en geleid door de leidingen 38 en 
39 naar de f ractioneerinrichting 60, waarin het desorbaat en het 
desorberende gas afzonderlijk worden teruggewonnen . De geadsorbeerde 
35 koolv/aterstof f en met rechte keten in het desorbaat worden gewonnen 
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uit de fractioneerinrichting 60 via de leiding 64. Eet dssorberende 
medium vrordt terugge^oanen door de leiding 62 en kan naar leiding 40 
worden teruggeleid oin nogmaals gebruikt te 7/orden. 

Aan het einde van de desorptie trap wordt de druk in het 
vat 143 afgelaten on de lagere druk, welke bij het adsorberen gebruikt 
wordt weer te verkrijgen en de kringloop wordt herhaald door een aan- 
vullende hoeveelheid verse voeding in vat 14 te leiden door de leidingen 
10 en 12. 

De adsorptietrap bij de werkwijze volgens de uitvinding 
10 wordt zodanig uitgevoerd, dat daarbij de voedingsstroom in de damp- 

fase is. 

De gebruikte adsorptietemperatuur varieert met het soort te 
behandelen materiaal, het aantal koolstof atoaen ervan en de gewenste 
reeks koolwaterstof f en, welke uit de voedingsmassa gezormen moeten 

15 worden. Het is echter nodig om de adsorptietrap uit te voeren> bij een 

tenperatuur boven het dauwpunt van de dampvormige voedingsstroom om 
adsorptie van nie t-geadsorbeerde koolwaterstof f en op het oppervlak- 
van het selectieve adsorptiemiddel tot een minimum terug te brengen en 
cok om het vasthouden van de voedingsmassa in de zeef openingen te 

20 verminderen. Een verder vereiste, dat bepalend is voor de bovengrens 

van de tenperatuur is de noodzakeli jkheid om kraken van de ingevoerde 
massa te voorkomen. Het is gebleken, dat om deze redenen een tempera- 
tuur tussen ongeveer 300° en ?60° C bij het adsorberen, uitstekende 
af scheidingen verschaft. 

25 Tijdens de adsorptietrap noet het adsorptievat op een 

positieve druk boven de atmosf erische druk gehouden worden om het 
selectieve adsorptiemiddel in staa.t te stellen om een extra hoeveel- 
heid van de koolwaterstof f en met rechte keten tijdens de adsorptietrap 
te adsorberen. Eet is gebleken, dat door het adsorptievat onder een 

30 druk te houden van 0,7 tot 3,5 kg/cm2 tijdens de adsorptietrap goede 

-resultaten, ten aanzien van snelle adsorptie van adsor beerbare com- 
. por.er.-en in de voedingsstroom door het selectieve adsorptiemiddel 
worden verkregen. 

De voedingsstroom wordt in het adsorptievat geleid met een 

35 berekende snelheid en de invoer wordt voortgezet totdat het selectieve 
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adsorptiemiddel beladen .is met normale componenten met rechte keten 
van de ingevoerde stroom. 

Het inleiden van voedingsmassa wordt bij voorkeur voort- 
gezet tot voorbij het verzadigingspunt van het adsorptieniiddel voor 
de normale componenten met rechte keten van de voeding en ook voorbij -' 
het punt, waarop de componenten met rechte keten van de voeding be- 
ginnen "door te breken" in de uit de adsorptie weggevoerde stroom 
(niet geadsorbeerde gedeelte van de voeding) ♦ De invoer van voeding 
in het adsorptievat wordt bij voorkeur beeindigd, wanneer er een 
"normale alkaan overslag" van tussen ongeveer 0,5 en 15 ^ i s »^. 

"Normale alkaan overslag" betekent de hoeveelheid n-alkanen * 
in de voeding naar het adsorptievat, welke als overmaat ten opzichte 
van het totale gewicht de gewonnen normale alkanen bij de desorptie 
en de normale alkanen gewonnen in de stromen uit de drukontlading en 
de zuivering, in de adsorptietrap ingevoerd wordt. Het gebruik van 
het selectieve adsorptiemiddel met maximaal rendement is een belangri 
factor bij de werkwijze volgens de uitvinding, omdat daardoor de niet- 
volledige desorptie van de geadsorbeerde koolwaterstof f en met rechte 
keten in de daarop volgende de sorptietrap wordt gecompenseerd. 
De "overslag" van 0,5 - 15 fo is geschikt, omdat daarmede een uitsteke: 
nuttig gebruik van de zeef in een korte behandelingsti jaV wordt ver- 
kregen. 

Na het beeindigen van de adsorptietrap wordt de druk in het 
adsorptievat afgelaten tot een druk, welke lager is dan de adsorptie- 
druk. Deze drukaf latingstrap is nodig om een deel van de aan het 
oppervlak geadsorbeerde niet -normale koolwaterstof f en met rechte keten 
uit het selectieve adsorptiemiddel te verwijderen en ook om een begin - 
te -taken met het verwijderen van iets van het niet geadsorbeerde deel 
van de voedingsmassa uit het adsorptievat en speciaal uit de open 
ruimten tussen het selectieve adsorptiemiddel, terwijl verlies aan 
geadsorbeerde koolwaterstof fen met rechte keten uit de zeefporien tot : 
een minimum wordt teruggebracht . 

De drukaf latingstrap wordt beeindigd, wanneer de adsorptie-; 
druk verlaagd is tot ongeveer atmosf erische druk en bij voorkeur tot y 
0 tot 0,7 kg/cm2. De drukaf latingstrap wordt uitgevoerd bij nagenoeg 



gelijke temperatuur als die bij de adsorptietrap. 

Na het bee*indigen van de drukaf latingstrap wordt met een 
zuiveringstrap begonnen, waarbij als zuiveringsmedium een dampvormige 
stroom van net materiaal wordt gebruikt dat daarna gebruikt wordt als 
desorberend medium. De zuiveringstrap wordt uitgevoerd bij nagenoeg 
dezelfde/verminderde druk, welke bij de drukaf latingstrap werd 
verkregen. Bij de zuiveringstrap wordt een stroom van het dampvormige 
desorptiemedium in het adsorptievat geleid in tegenstroom met de 
stroom van de voedingsmassa daarheen. Het zuiveringsmedium verwijdert 
het overgebleven deel van de voedingsmassa uit het adsorptievat en 
de aan het oppervlak geadsorbeerde componenten met niet rechte keten 
uit het selectieve adsorptiemiddel . Bij de zuiveringstrap is het 
noodzakelijk on het zuiveringsmedium in dampvormige toestand te 
houden voor een doeltref f ende werking en de doorvoersnelheid (LESV) 
ervan op een waarde van 50 ■ tot 1000 volumina damp per uur per volume 
adsorptiemiddel en het zuiveringsvolume op een waarde van 0,1 tot 10 
volumina, waarbij de verhouding van zuiveringssnelheid en zuiverings- 
volume tussen 40 en 7000 ligt om verwijdering van componenten met 
rechte keten van de voedingsstroon, welke in de porifin geadsorbeerd 
zijn zo klein mogelijk te houden en om verwijdering van de aan het 
oppervlak geadsorbeerde of in het bed ingesloten veronteeinigende 
componenten zo groot mogelijk te maken. Met de uitdrukking Quiverings 
volume" wordt bedoeld de hoeveelheid zuiveringsmedium in de uit de 
zuiveringsinrichting komende stroom per kringloop en het "zuiverings- 
volume" is equivalent met 66n volume damp, dat verplaatst wordt 
(onder zuiveringsomstandigheden) van het totale volume dat door het 
zeef-bed wordt ingenomen. Zeer doelmatige zuiveringen worden uitge- 
voerd met een doorvoersnelheid van 170 - 680 LHSV en een zuiverings- 
medium volume van 0,2 tot 6,0, wanneer het gewenst is om een product 
te verkrijgen met een zeer hoog gehalte aan n-paraf f inen. De uit de 
zuiveringstrap komende stroom bestaande uit zuiveringsmedium, niet 
geadsorbeerde voedingsmassa en aan het oppervlak geadsorbeerde be-- . 
standdelen van de voedingsmassa sarnen met vrat geadsorbeerde n-paraf- 
finen, v/elke uit de zeefporie'n verdreven zijn door het zuiveringsgas, 
■ wordt teruggeleid naar de leiding met de verse voeding, als aanvul- 



/" temperatuur als die van de adsorptie- en drukaf latingstrap 
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lende stroom naar het adsorptievat. Door de uit de zuiveringsinrich 
ting komende stroom op deze wijze te leiden, kunnen normale kool- 
waterstof componenten net rechte keten uit de voeding, welke uit de 
moleculaire zeei" tijdens de zuiveringstrap verwijderd waren, weer 
door de zeef geadsorbeerd worden, Bovendien gaan de normale paraffi nea 
in de uit de zuiveringsstroom komende stroom, voor de werkwijze niet 
verloren. 

Na het beeindigen van de zuiveringstrap wordt het vat weer 
teruggebracht tot de desorptiedruk, welke ongeveer 0,77 tot 5,25 kg/ 
cm2 overdruk en bij voorkeur ongeveer 0,07 tot 1,75 kg/cm2 boven de 
hoogste druk in het vat met de moleculaire zeef tijdens de adsorptie- 
trap is. Deze weer onder druk brengingstrap is nodig om een snellere 
desorptie van de in de porien geadsorbeerde componenten met rechte 
keten uit het adsorptiemiddel te verkrijgen en om verdrijving van deze 
componenten uit de zeef door het desorptiemedium bij de desorptietrap 
te vergemakkelijken. De desorptiedruk wordt verkregen door de stroom 
uit de zuiveringsinrichting naar het verzamelvat 54 via de leiding 
28 te onderbreken, terwijl het stromen van zuiveringsgas in het adsorp- 
tievat wordt voortgezet. De stroomsnelheid van het desorberende gas 
in het adsorptievat is ongeveer 0,25-3 LHSV om de in de porien van 
de zeef geadsorbeerde koolwaterstof f en met rechte kete-n uit de zeef 
te verwijderen. De uit het desorptievat komende stroom, welke bestaat 
uit een mengsel van gedesorbeerde koolwaterstof fen met rechte keten 
en desorptiemedium wordt uit het adsorptievat gewonnen en verder be- 
handeld cm afzonderlijk het desorptiemedium en de gedesorbeerde kool- 
waterstoffen met rechte keten te winnen* 

Eet desorptiemedium, dat bij de desorptietrap wordt gebruikt " 
i3 in samenstelling in hoofdzaak gelijk aan het zuiveringsmedium. 
Door gebruik van dezelfde koolwaterstof samenstelling als zuiverings- 
en als desorptiemedium, v/ordt de moeilijkheid van. verontreingiging 
van. het product door andere koolwaterstof fen vermeden, terwijl tevens 
de voor de werkwijze benodigde inrichtingen eenvoudiger kunnen zijn. 
De keuze van een geschikt desorptiemedium voor gebruik bij de uit- 
voering van de werkwijze volgens de uitvinding wordt in hoofdzaak ' 
bepaald door de samenstelling van de verse voedingsmassa, de opbrengsf* 



hieruit en de gewenste verdeling van het aantal koolstof atomen in 

het product* In het algemeen is gebleken, dat de gunstigste resultaten 

?.*crden verkregen, indien het desorptiemedium. een samenstelling heeft, 

7?elke in hoofdzaak bestaat uit een koolwaterstof met rechte keten 

of een mengsel van koolwaterstof fen met rechte keten met gemiddeld 

1 tot 3 koolstof atomen minder dan de lichtste koolwaterstof met 

rechte keten in de verse aanvoer naar het adsorptievat . Door een ver- 

schil in het aantal koolstof atomen van ongeveer 1 tot 3 tussen de 

media voor zuivering en desorptie en de lichtste component van de 

verse aanvoermassa aan te houden, is doeltref f ende en snelle desorptie 

bij de werkwijze volgens de uitvinding mogelijk, terwijl bovendien 

sen gemakkelijke scheiding van het desorptiemedium uit de. stroom met 

het gev/enste product door fractioneren wordt verkregen. Het is gebleken 

dat het voorkeur verdient om bij de behandeling van Ci>C^ charges 

10 15 

een zuiverings-de sorptiemedium te gebruiken, dat Ongeveer 80 normaal 
heptaan bevat. Bij de verv/erking van zv^aardere charges, bi j voorbee^d 
C 14 " C 20 ^v^tende charges, is gebleken dat een desorptiemedium 
samengesteld uit - C ^ componenten met rechte keten uitstekende 

resultaten geeft. 

Bij de werkwijzen volgens de huidige stand van de techniek 
is gevroonlijk de desorptietrap de bepalende factor van* de duur van 
het gehele procede" tengevolge van de lange tijd, welkenodig is voor 
het tot stand brengen van verdrijving van de geadsorbeerde bestand- 
delen uit de porign van de moleculaire zeef. 

De werkwijze volgens de uitvinding maakt het mogelijk om 
de desorptie-duur van bestaande werkwij2en te verkorten door de com- 
binatie van (a) het gebruik van een desorptiemedium in de dampfase, 
dat zeifs een absorbeerbare normale paraffine koolwaterstof en/of een 
mengsel van normale paraffine koolwaterstof fen is, (b) een stroomsnel- 
heid van het desorptiemiddel van 0,25 tot 3 LHSV en (c) bovendien het 
bee'indigen van de desorptietrap, wanneer ongeveer 30 - 50 fo van de 
in de porie*n geadsorbeerde koolwaterstof componenten met rechte keten 
zich nog in de zeef-porisn bevinden. Een dergelijke desorptie zal de 
desorptie van de geadsorbeerde componenten met rechte ketens mogelijk 
verbeteren. Het is gebleken, dat bij een desorptietemperatuur van 
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ongeveer 345 C bij gebruik van een n-heptaan desorptienediun bij hei 
desorberen van n- C 1Q - C^- conponenten uit de porie'n van het adsor^tie^f 
middel, bij een stroomsnelheid van het de sorptieniddel van ongeveer 
2.6 LHSV, in volumina vloeibaar desorptiemiddel/uur/volune adsorptie- 
niddel, de geadsorbeerde bestanddelen in ongeveer 12-28 minuten voor 
50 - 70 <fo verdreven kunnen worden; bij een 0,6 LE37 in. ongeveer 40 tot 
31 minuten. 

Bij de desorptietrap volgens de uitvinding, geschiedt de 
stroming van het desorptienedium in de adsorptiezone bij voorkeur in 
tegenstroom met de verse voedingscharge , welke bij voorkeur opwaarts is 
gericht. Door op deze vrijze te werken worden de lichtere koolwater- 
stof coinponenten met rechte ke ten van de in de porie'n van het adsorptie- 
middel tijdens de adsorptietrap geadsorbeerde charge, het eerst ge- 
desorbeerd en deze helpen op hun beurt weer het desorptiemedium bij 
het desorberen van de geadsorbeerde zwaardere koolwaterstof componenten 
net rechte keten dichter bij het uitlaatein.de voor het de sorptieproduct 
van het vat. BeSindiging van de desorptie na bijna volledige verdri'j- 
ving van de geadsorbeerde koolwaterstof f en met rechte keten uit de 
zeef-porien maakt het mogelijk, dat de desorptieti jd belangrijk wordt 
verkort, en wel in de orde van grootte van 50 tot 95 ?<>. 3ovendien kan 
de verv/erkingssnelheid van de charge aanzienlijk verhoogd worden, wat 
ten gevolge heeft, dat een groter aantal charges per v^erkdag kan 
worden behandeld en dat neer product verkregen wordt. 

Bij het bee'indigen van de desorptietrap wordt de druk in het 
adsorptievat verminderd tot de adsorptiedruk en de kringloop wordt 
herhaald. 

Ofschoon om wille van de eenvoud de uitvoerige beschrijving 
van de werkwijze volgens de uitvinding gericht is op een ' bewerking in ; 
een enkel vat, kan volgens de uitvinding op overeenkonstige wijze net 
meer vaten gewerkt worden, waarbij een of neer afzonderli jke vaten '] 
worden gebruikt voor elk van de voornaamste trappen van de werkwijze, 
zoals de trappen van adsorptie, zuivering en desorptie, terv/ijl in 
een ander stel vaten v/ordt gere-genereerd. Sen periodieke regeneratie 
van^het selectieve adsorptieniddel is nodig voor het herstellen van 
de werkzaamheid ervan, na lang in werking te zijn geweest. Hiervoor 
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kurmen in. de techniek bekende regeneratiewi j zen worden toegepast, 
zoals bi jvoorbeeld de werk77ijze, we Ike in het Amerikaanse octrooi 
2,908.639 is beschreven. 

De werkv/ijze volgens de uitvinding is in hoofdzaak een op 
tijd afgestelde kringloop-werkwi j ze . Het is gebleken, dat gunstige 
resultaten verkregen kunnen worden, indien de adsorptietrap uitgevoerd 
wordt in ongeveer een derde van de totale behandelingsti jd, terwijl 
de rest van de tijd nodig is voor de overige bewerkingstrappen, zoals 
drukaflaten, zuiveren, weer orider druk brengen, desorberen en weer 
onder druk brengen. In het algeneen is gebleken, dat bij het verv^erken 
van charges van het gasolie-type om hieruit de koolwaterstof componenten 
met recKte keten te winnen, het volgende tijdsschema gunstig is: 
adsorptie . 7,5 minuut; druk aflaten 0,50 minuut ;~ zuiveren 3,0 minuut ; 
weer .onder druk brengen 0,50 minuut, desorberen 11 ainuten, een totale 
kringloop dus van 22,5 minuten. 

Onder bepaalde omstandigheden, waarbij tengevolge van de 
eigenschappen van de voedingsmassa, de verdeling van het aantal 
koolstofatomen van het koolwaterstof product met rechte keten, het 
gebruikte desqrberende medium enz., de de sorptieti jden zeer kort zijn, 
is het gunstiger om de adsorptietrap in ongeveer de helft van de 
totale behandelingsti jd uit te voeren,, waarbij de overige tijd wordt 
ingenomen door de trappen van drukaflaten, zuiveren, weer onder druk 
brengen, desorberen en druk aflaten. Onder deze omstandigheden is het 
volgende tijdschema gunstig: adsorptie 6,5 minuut, drukaflating 0,5 
minuut, zuivering 0,5 minuut, weer onder druk brenging 0,5 minuut, 
desorptie 5,0 minuut: derhalve een totale kringloopduur van 13 ain. 

De werkwijze volgens de uitvinding kah met drie zeefbakken 
per systeem worden uitgevoerd en hie.rbij zal de adsorptie tijd onge- 
veer een derde van de kringloopduur bedragen, terwijl de rest van de 
tijd door de overige behandelingstrappen in beslag wordt genoaen. 
In een systeem met twee bakken- bedraagt de adsorptieti jd ongeveer 
de helft van de totale kringloopduur. 

Het is bijzonder gunstig om de desorptietrap volgens de 
uitvinding op de volgende wijze uit te voeren: 

In de adsorptietrap zijn de leidingen 26 , 36 , 41 , 43 en 44 *in 



gesloten stand. Bij het bee'indigen van de adsorptietrap wordt de af- 
sluiter in de leiding 41 geopend, waardoor het desorptiemedium, dat 
onder druk. en bij hoge temperatuur in deleidingen 40 en 41 gehouden 
wordt, om het adsorptievat he en geleid kan worden. Tegeli jkerti jd 
wordt de afsluiter in de leiding 26 geopend, om de druk in het 
adsorptievat 14A (bij de zuiveringskringloop) te verniinderen. 
Daarna wordt de afsluiter in de. leiding 44 geopend, on een stroom 
de sorptiemiddel in vat 14A voor.de zuiveringstrap . toe te laten. 
Na afloop van de zuiveringstrap, wordt het vat weer onder druk ge- 
bracht door de stroom desorptiemedium in het yat, totdat de desorptie- ~ 
druk weer is bereikt. De afsluiters in de leidingen 41 en 44 worden 
vervolgens gesloten en de afsluiters in de leidingen 43 en 46 worden 
nagenoeg gelijktijdig met het sluiten van de afsluiters in de leidingen 
41 en 44 geopend. Na het beeindigen van de desorptietrap worden de 
afsluiters in de leidingen 45 en. 36 gesloten. Door te werken met deze 
volgorde van schakeling van de afsluiters wordt de opbrengst van zeer 
zuivere normale paraffinen verhbogd, zonder dat het zeefbed bescha- 
digd wordt door drukveranderingen tijdens dit deel van de kringloop* 
Door deze uitvoeringsvorm kunnen tevens geringe verplaatsingen van 
zuiveringsvolume gedurende de zuiveringstrap worden toegepast en het 
verlies aan geadsorbeerde normale paraffinen uit de zjeef -porie"n 
tijdens de zuiveringskringloop wordt bij deze uitvoeringsvorm tot een 
minimum teruggebracht . 

Het is gebleken, dat het bij de uitvoering van de werkwijze 
volgens de uitvinding nuttig is om een systeem met drie zeef-bakken 
te gebruiken, onder omstandigheden, waarbij een betrekkelijk lange 
desorptieti jd nodig is, waarbij een zeefbak in de adsorptietrap en 
de twee overige bakken in de desorptiekringloop (waaronder de trappen 
van drukaf lating, zuivering, weer op druk brengen en desorptie be- 
grepen worden) zijn betrokken. 

Door te werken met twee bakken bij de desorptiekringloop 
i3 het mogelijk om een lagere doorstroomsnelheid "space velocity" 
van het desorptiemedium te gebruiken, omdat de beschikbare desorptie- > 
tijd bij een gegeven totale kringloopti jd verlengd wordt. Onder de 
gunst'ige re3ultaten, welke door op deze wijze te werken worden 
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verkregen, vallen ook verhoogd nut tig gebruik van noleculair e zeef 
bij een bepaalde desorptiegraad of een kleinere behoefte aan desorptie- 
rnedium bij dezelfde desorptiegraad. Eet is nodig om de desorptie van 
de twee zeefbakken bij de desorptiekringloop parallel te gebruiken, 
om readsorptie van de gedesorbeerde norcale paraffinen bij de inlaat 
van de tweede zeefbak te verhinderen. Reeks-de sorptie in de zeefbakken 
moet om deze reden vermeden worden. De uitvinding wordt aan de hand 
van enige voorbeelden toegelicht. 

Vergeli jkend Voorbeeld A 
Sen hydro-behandelde g'asolief rac'tie net een kooktraject 
van 260° tot 501° C, welke 22,1 % - C 1Q koolwaterstof fen met 

rechte keten bevat, wordt bij een temperatuur van ongeveer 350° C en 
een oyerdruk van ongeveer 0,84 kg/cm2 en met een toevoersnelheid van 
24-00 cm3/h in' het ondereinde van een adsorptievat geleid van 10V cm 
lang en J ,6 cm diameter, met een inwendig volume van- ongeveer 6 liter 
en waarin ongeveer 3 » 9 5 kg uit geextrudeerde delen van 1,6 mm bestaand 
selectief moleculaire zeef-adsorptiemiddel , dat onder de naam Linde 
Molecular Sieve Type 5A-45 cte handel wordt gebracht, aan?/ezig is, 
Uit het andere einde van het vat wordt een adsorptie-ef f luentstroom 
gewonnen, in hoofdzaak bestaande uit - C^g koolwaterstof fen met 

niet rechte keten met een kleine hoeveelheid ~ ^18 ^ 00 ^- wa " t: ' ers ' to ^~ 

fen met rechte keten en wat desorp'tiemedi-un. De teruggewonnen adsorptie- 
ef fluent wordt gef ractioneerd en de - C^g koolwaterstof fen met 
niet rechte keten worden afzonderlijk gevronnen© In het adsorptievat 
absorbeert het selectieve absorpti emiddel de. koolwaterstof coaponenten 
met rechte keten van de voeding, totdat een totale tijd van 39»4 
minuten is verlopen. Op dit ti jdstip. is een overmaat van 10 fo kool- 
waterstoffen met rechte keten in het adsorptieaiddel aanwezig. 
De aanvoer naar het adsorptievat wordt afgebroken en in het vat wordt 
de druk afgelaten tot ongeveer 1,0 kg/cm2 overdruk in 0,5 minuut • 
JTadat deverlaagde zuiveringsdruk is bereikt wordt een zuiveringsstroom 
van het zuiveringsmedium in dampvorm, dat uit SB, 2 <fo n-undecaan en voor 
de rest uit koolwaterstof f en met niet rechte keten bestaat met een 
kooktraject van 134° - 202° C, in tegenstroomrichting tot die van de, 
ingevoerde lading in het adsorptievat geleid. De doorstroming van - ' 
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zuiveringsmedium wordt gedurende 7,7 minuut voortgezet en op dit 

tijdsti? zijn 3,2 reinigingsvolumina gebruikt; De reinigings-ef fluent'! 

welke in hoofdzaak bestaat uit reinigingsmedium en een kleine hoeveel.il 

head aan het oppervlak geadsorbeerde stoffen en geadsorbeerde C„ -C 

14 1 £ 

koolwaterstoffen met rechte keten, welke uit de porie*n van het 
selectieve adsorptiemiddel zijn verwijderd, wordt door een koeler- 
verzamelvat geleid om de druk en de temperatuur van de effluent te 
verlagen tot een waarde van ongeveer 0,07 kg/cm2 en 35° C. 

Na de zuiveringsperiode van 7,7 minuut wordt de stroom 
reinigings-effluent uit het adsorptievat onderbroken. Het desorptie- 
medium, dat dezelfde samenstelling heeft als het zuiveringsmedium, 
wordt door het adsorptievat geleid in dezelfde richting als het 
reinigingsmedium, derhalve in tegenstroomrichting ten opzichte van de 
voeding tijdens de adsorptietrap, met een doorvoersnelheid LESV van 
0,6 volume/h/volume adsorptiemiddel, teneinde het vat weer onder een 
desorptiedruk van 1,05 kg/cm2 overdruk te brengen. Eet weer onder 
druk brengen is in ongeveer 0,6 minuut voltooid. De doorstroming van 
desorptiemedium wordt voortgezet gedurende de rest van de 70 minuten 
durende de sorptietrap. Sr wordt een desorptie-ef fluent gewonnen, 
welke bij latervolgende scheiding de vo.lgende fracties oplevert: 
C 14 " C 18 kool7/ater stoffen met rechte keten en het desorptiemedium. 
Het zeefrendement bedraagt 0,481 kg - C 1Q koolwaterstof fen dat 

per dag per kg moleculaire zeef wordt geproduceerd met een zuiverheid % 
van 98,3 <fo. 

He strooa desorptiemedium naar het adsorptievat wordt onder- | 
broken, wanneer 90 fo van de in de porien geadsorbeerde koolwaterstof fen' 
net rechte keten uit de zeefporien zijn verwijderd. 

Vergeli.jkend Voorbeeld B 

De werkwijze van het vergeli jkende voorbeeld A wordt her- 
haald, behalve dat de desorptieperiode nu 45 minuten is, waarbij 
80 f a van de geadsorbeerde c u - C 1Q koolwaterstof fen met rechte keten }« 
worden gedesorbeerd. 

Het zeefrendement is 0,519, hetgeen slechts een toename van J 
7,9 % ten opzichte van de waarde van het vergeli jkende voorbeeld A 
betekent. 
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Voorbeelden I-III 
De werkwijze van he t . vergeli jkende 'voorbeeld A wordt her- 
haald in elk van deze voorbeelden met uitzondering van het volgende: 
Voorbeeld I - een de sorptieperiode van 29 min. voor 70 fo desorptie, 
5 Voorbeeld II - een de sorptieperiode van 19 min. voor 60 fo desorptie, 

Voorbeeld III - een de sorptieperiode van 12 min. voor 50 fo desorptie. 

De zeef rendementen waren respectieveli jk 0,538, 0,549 en 
0,545, hetgeen een verhoging betekent van respectieveli jk 11,9 fo$ 
14,1 fo en 15,1 fo ten opzichte van de benuttingswaarde van het verge- 
10 li jkende voorbeeld A. 

Vergeli.jkend Voorbeeld C 
De werkwijze van het vergeli jkende voorbeeld A wordt her-" 
haald, behalve dat de desorptieti jd 7 minuten is voor het desorberen 
van slechts 40 fo van de geadsorbeerde koolwaterstof f en met rechte keten. 
15 De vraarde van het zeef rendement is 0,504* 

Uit het vergeli jkende voorbeeld C blijkt, dat de desorptie 
van slechts 40 fo van de geadsorbeerde koolwaterstof fen met rechte keten 
onbevredigend is, omdat de benut tingswaarde slechts 4»8 fo hoger is dan 
de met het vergeli jkende voorbeeld A verkregen benuttingswaarde . 
20 Bovendien is werken met een desorptie van slechts 40 fo ondoelmatig, 

omdat het er uit vdortvloeiende verlies aan zeef capaci? eit zv/aarder 
weegt dan de winst in de duur van de kringloop. 

Het is gebleken, dat het bij het uitvoeren van de werkwijze 
volgens de uitvinding gunstig is om het desorberen van geadsorbeerde 
25 koolwaterstof fen met rechte keteri tot een percentage van 50 tot 70 

voort te zetten en in het bijzonder tot 55 & 65 f>* 

Tenzij anders is aangegeven zijn alle percentages in deze 
beschrijving gewichtspercentages . 
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1. Werkwijze voor het. scheiden van een stroom Cjq ?• C 2Q koolwater- 
stoffen net rechte keten uit een mengsel van C 1Q - C 2Q koolwater- 
stoffen met rechte en koolwaterstof fen met niet rechte keten in 
de dainpvorm door adsorptie op een selectief moleculaire zeef- 

5 adsorptiemiddel en desorptie van de geadsorbeerde koolwaterstof fen 

met rechte keten uit het adsorptiemiddel, met het kenmer 
dat het dampvormige mengsel bij een hoge tempera tuur en super- 
atmosf erische druk in een adsorptiezone wordt geleid teneinde 
adsorptie van de koolwaterstof -componenten met rechte keten door 

10 het selectieve moleculaire zeef adsorptiemiddel tot stand te 

brengen, een effluent uit de adsorptiezone, bestaande uit de kool- 
waterstof -componenten met niet rechte keten van het verkregen 
behandelde mengsel wordt afgevoerd, de druk in de adsorptiezone 
wordt afgelaten, en een zuiveringsstroom van een de sorptiemedium, 

15 dat in hoofdzaak bestaat uit koolwaterstof fen met rechte keten met 

een lager mole culairgewicht dan de lichtste component van het 
ladingsmengsel in de adsorptiezone, waarvan de druk is afgelaten, 
in een zuiveringstrap wordt geleid, ter verwijdering van aan het 
oppervlak van het adsorptiemiddel geadsorbeerde componenten van 

20 de lading, de adsorptiezone weer onder druk wordt gebracht tot 

een druk, welke groter is dan de adsorptiedruk, een desorptiemedium 
in gasvormige toe stand met dezelfde samenstelling als het zuive- 
ringsmedium voor een desorptie trap wordt ingeleid om verwijdering 
van de geadsorbeerde koolwaterstof fen met rechte keten uit het 

25 selectieve adsorptiemiddel tot stand te brengen, waarbij de 

desorptietrap wordt begindigd, wanneer 50 tot JO fo van de geadsor- 
beerde koolwaterstoff en met rechte keten in de porie'n van het 
selectieve adsorptiemiddel door het desorptiemedium zijn verwijderd 
en dat vervolgens de kringloop wordt herhaald. 

50 2. Werkwijze volgens conclusie 1 , m e t het kenmer k, dat 

het selectieve moleculaire zeef adsorptiemiddel een Type 5A 
structuur heeft. 
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, - ^ << o met het kenmerk, 
dat de desorptie-druk ten ainste 0,0 7 tot 1,75 kg/c B 2 hoger is 
dan de hoogste druk in de adsorptiezone ti^dens de adaorptie trap. 

1 * met het kenmerk, 
4 Werk-arijze volgens conclusxes 1 - 5, a e 

' dat de drukaflatingstrap wordt beeindigd, wanneer de adsorptie- 
druk afgenoaen is tot 1 tot 0,7 kg/cm2 overdruk. 

5. Werkwijze volgens conolusies 1 - 4, a • t het kenmerk 
dat het gasvormige suiveringsaediua grotendeels bestaat uit kool- 
waterstoffen met rechte keten met ongeveer 1 tot 3 koolstof atoaen 
minder dan de lichtste component van de verse voeding naar de 
adsorptiezone* 

6. V/erkwijze volgens conolusies 1 - 5, a e t het k e n a e r k, 
dat de strooa zuiveringsaediua tussen 0,1 en 10 suiveringsvoluaxna 

is. 

7. werkwijz. volgens conolusies 1 - 6, m e t het k e n m e r k,~ 

dat de doorvoersnelheid van het desorptieaediua ongeveer 0,25 tot 
3 LHSV bedraagt. 

8 Werkwijze volgens conolusies 1- - 7, a e t h e t k e n m e r k, 
dat de voeding naar de adsorptiezone bestaat uit een mengsel van 
Cl - C 2Q koolwaterstoffen, tenrijl het zuiverings-desorptieaediua 
in\oofdzaak uit normaal heptaan bestaat. 

9 Y/erkwijze volgens conolusies 1-7, a e t het kenmerk, 
dat de voeding naar de adsorptiezone bestaat uit een mengsel van 

C - C n koolwaterstoffen, terwijl het zuiverings-desorptiemedium 
giotendeSls bestaat uit ten ainste 64n koolwaterstof aet rechte 
keten met 10 tot 12 koolstofatomen of mengsels van 0 1Q - C, 2 
koolwaterstoffen. 

10. Werkwijze volgens conolusies 1 , - 9, a e t het k e n a e x k, 
dat de adsorptietrap wordt beeindigd wanneer de adsorptiezone een 
normale kooiwaterstof-overaaat van ongeveer 0,5 tot 15 * **vat. 

11. Werkwijze volgens conolusies 1 - 10, a e t het kenmerk 
dat de adsorptie-ef fluent, welke een verminderde hoeveelheid kool- 
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waterstoffen met rechte keten en de uit het selectieve adsorptie- 
siddel gedesorbeerde lichtere koolwaterstof f en met rechte keten 
"oevat, wordt gef ractioneerd, waarbij de lichtere koolwaterstof f en 
met rechte keten worden gewonnen en als een deel van het 
de sorptiemedium tijdens de desorptietrap worden ge"bruikt„ 



